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W pracy przedstawiono wyniki badan nad synteza monolitow weglowych. W syntezie zastosowano
metodg twardego szablonowania a jako matrycg uzyto monolitu krzemionkowego. Otrzymano monolity,
ktore charakteryzowaty si¢ przeptywowa struktura makroporéw oraz rozbudowang siecia mikro- i mezo-
poréw. Zbadano wptyw prekursora wegla na wiasciwosci strukturalne oraz sorpcyjne. Stwierdzono, ze
najwigksza pojemnos¢ sorpcyjng wykazywaty materiaty otrzymane z rezorcyny oraz fenolu.

Stowa kluczowe: monolity weglowe, sorpcja ditlenku wegla

The paper presents the results of study on the synthesis of carbon monoliths. The hard template
method was used in the synthesis, where a silica monolith was applied as a structure scaffold. The
obtained monoliths were characterized by a flow structure of macropores and an extensive network of
micro and mesopores. The influence of the carbon precursor on the structural and sorption properties was
investigated. It was found that the materials synthesized using resorcinol and phenol showed the highest
sorption capacity.
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1. WPROWADZENIE

Synteza materiatéw weglowych o uporzadkowanej strukturze pordéw stanowi jeden
z waznych obszaré6w badawczych chemii materiatow [1-3]. Duza powierzchnia
wlasciwa, objeto§¢ porow, uporzadkowana ich struktura, ktéra moze byé¢ tatwo
modyfikowana na etapie syntezy, w potaczeniu z termiczna, chemiczna i mechaniczng
stabilnoscia struktury wegla, otwiera pola zastosowania tych materiatow w adsorpcji,
wtym sorpcji metali cigzkich [4, 5], ditlenku wegla [6, 7], katalizie [8-10],
magazynowaniu no$nikow energii [11]. Duze zainteresowanie budzi potencjalne
zastosowanie mezoporowatych struktur wegglowych w biotechnologii, adsorpcji
biomolekul, katalizie enzymatycznej [12, 13]. Hydrofobowe wtasciwosci materiatow
weglowych oraz brak tadunku powierzchniowego skutkuje potencjalnie
korzystniejszymi wilasciwosciami sorpcyjnymi w odniesieniu np. do enzyméw niz
w przypadku mezoporowatych materiatlow krzemionkowych [12].
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Nanoporowate materialy weglowe mozna otrzyma¢ w postaci proszku, wiokien,
rurek, pretow czy monolitow. Rozpatrujac ich potencjalne zastosowania w sorpcji CO,
czy w procesach Kkatalitycznych, postaé monolityczna materialu jest istotna,
co potwierdzaja wyniki badan krzemionkowych materiatdw nanoporowatych [14, 15].

Znane sa dwa glowne sposoby syntezy mezoporowatych materiatlow weglowych
tzn., metoda twardego szablonowania oraz migkkiego odwzorowania [3, 16].
W pierwszym, nieorganiczng matrycg¢ o uporzadkowanej strukturze poréw, np.
krzemionkowa (MCM-48, SBA-1, SBA-15, SBA-16) impregnuje sig¢, nast¢pnie
poddaje karbonizacji, a w etapie koncowym usuwa szablon krzemionkowy. Jako
prekursory stosowane sa najczgsciej takie zwiazki chemiczne jak glukoza, sacharoza,
ksyloza, alkohol furfurylowy, alkohol krotonowy, zywice fenolowe [1, 17].
Otrzymany w ten sposob materiat weglowy jest do pewnego stopnia odwrotna replika
wyjéciowe] matrycy nieorganicznej. W metodzie migkkiego odwzorowania jako
migkka matryce czyli komponent strukturotworczy wykorzystuje si¢ kopolimery
trojblokowe (np. Pluronic), a prekursorami weglowymi najczesciej sa fenol,
rezorcyna, formaldehyd. W wyniku procesu termicznego usieciowania prekursora
weglowego w  obecnosci samoorganizujacej si¢ migkkiej matrycy powstaje
nanokompozyt, ktéry nastgpnie poddaje si¢ obrobce termicznej, w efekcie ktorej
nastgpuje rozkltad kopolimeru blokowego, a karbonizacja w obojgtnej atmosferze
prowadzi do uzyskania uporzadkowanego materiatu wegglowego [18-21].

W ostatnich latach obserwuje si¢ zainteresowanie synteza nanoporowatych
monolitéw weglowych, ktore moga by¢ zastosowane jako adsorbenty czy nosniki
katalizatorow [22]. Zainteresowanie badaczy zorientowane jest na materiaty wegglowe
o hierarchicznej, mezo/makroporowatej strukturze poréw [9, 23-26]. Synteza tych
materialdbw na ogdét prowadzona jest metoda twardego szablonowania
z wykorzystaniem monolitéw krzemionkowych jako szablonéw porowatej struktury
[9, 26].

W pracy przedstawiono wyniki badan nad otrzymywaniem weglowych materiatlow
monolitycznych, syntetyzowanych metoda twardego szablonowania. Zbadano wptyw
rodzaju prekursora na wilasciwosdci strukturalne materialow oraz sprawdzono
mozliwosci ich wykorzystania w adsorpcji ditlenku wegla.

2. CZESC DOSWIADCZALNA

2.1 SYNTEZA MONOLITOW WEGLOWYCH

Porowate monolity weglowe otrzymano z wykorzystaniem metody twardego
odwzorowania (repliki). We wszystkich materiatach szablonem struktury byl monolit
krzemionkowy o multimodalnej strukturze poréow (M).

Monolit krzemionkowy M. Proces otrzymywania monolitow sktadat si¢ z kilku
etapow. W pierwszym etapie przygotowywano mezofazg, dodajac kolejno do
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roztworu kwasu azotowego odpowiednie ilosci glikolu polietylenowego (PEG 35000),
tetractoksysilanu (TEOS) oraz zwiazku powierzchniowo-czynnego — bromku
cetylotrimetyloamoniowego (CTAB), intensywnie mieszajac az do uzyskania
klarownego roztworu. Roztwoér przelewano do polipropylenowych naczyn w ksztalcie
walcow o $rednicy 6 mm. Po zzelowaniu i starzeniu w temperaturze 40°C otrzymane
monolity przemywano woda destylowana i poddawano obrébce w 1 M roztworze
amoniaku. Po przemyciu woda i wysuszeniu probki kalcynowano w temperaturze
550°C.

Monolity W-g. Prekursorem weggla byta glukoza. Monolit nasaczano roztworem
o skladzie : glukoza : woda : kwas siarkowy — 5 g : 20 cm’ : 0,34 cm’.
Nastgpnie poddawano polimeryzacji stosujac program temperaturowy: t,-24 godz.,
40°C-24 godz., 110°C - 24 godz., 160°C - 5 godzin. Procedur¢ powtarzano jedno-,
dwu-, trzy-, cztero- i pigciokrotnie (liczba warstw 1-5). Otrzymane monolity
karbonizowano w przeptywie azotu (1,5 dm’> min") w temperaturze 950°C przez
5 godzin. Nastgpnie usuwano szablon krzemionkowy w roztworze 3M NaOH
(tor, 48 godzin), przemywano wielokrotnie woda destylowang i suszono w 110 °C.

Monolity W-r zostaly otrzymane stosujac roztwor przygotowany wedlug Juhl
[27]. W tazni lodowej zmieszano 6,6 g rezorcyny, 12,5 cm® 0,0IM HCI i 2,5 cm’
alkoholu etylowego. Po otrzymaniu klarownego roztworu dodano 9 cm’
formaldehydu. Roztwér mieszano przez 10 minut, po czym nasaczono nim monolit
krzemionkowy, ktory nastgpnie umieszczono w zamknigtym naczyniu w piecu
w temperaturze 24°C na 24 godziny. Operacj¢ powtarzano trzykrotnie, po czym
material karbonizowano, usuwano szablon krzemionkowy i suszono.

Monolity W-m otrzymano stosujac zmodyfikowana procedurg, zaproponowana
przez Liu [28]. Krétko: 0,61 g fenolu i 0,225 cm® 20% roztworu NaOH zmieszano
w temperaturze 40°C. Po 10 minutach dodano 0,965 cm® formaldehydu
(roztwor 37% wag.) Cato$¢ mieszano w 70°C przez 60 min. Do otrzymanego roztworu
dodano mieszaning 0,5 g melaminy i 0,89 c¢m’ formaldehydu otrzymana w 80°C.
Po wymieszaniu w 70°C dodano 0,4 g F127. Po calkowitym rozpuszczeniu, otrzymana
mieszaning nasaczono monolityczne monolity krzemionkowe, ktore z kolei
umieszczono w autoklawie i trzymano w temperaturze 100°C przez 24 godziny.

Monolity W-r oraz W-m poddawano procesom karbonizacji, usuwania szablonu
i suszenia w takich samych warunkach jak monolity W-g.

2.2 CHARAKTERYSTYKA MATERIALOW

Rozne prekursory wegla i warunki syntezy przy zastosowaniu tego samego
szkieletu krzemionkowego pozwolily na otrzymanie materialtdbw o odmiennych
wiasciwos$ciach strukturalnych. Parametry tekstury wyznaczone zostaly na podstawie
izoterm adsorpcji azotu otrzymanych w temperaturze -196°C. Wyznaczano
wlasciwos$ci materiatdw w mikro- i mezo- skali. Powierzchni¢ wlasciwa oraz objetosé
i$rednicg mikroporéw obliczono z réwnania Dubinina-Astakhova, natomiast
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parametry mezostrukturalne wyznaczono metoda Barretta-Joynera-Halendy (BJH).
Przed przystapieniem do badan probki poddano odgazowaniu w temperaturze 200°C.
Pomiary wykonano w aparacie Micromeritics ASAP 2020.

Przeptywowa struktura makroporéw byta weryfikowana na podstawie obrazéw
uzyskanych metoda skaningowej mikroskopii elektronowej (Hitachi HD-2300A).

Spektroskopi¢ w podczerwieni zastosowano do identyfikacji wigzan pomigdzy
atomami wegla. Badania wykonano metoda transmisyjna. Probke rozcienczano w KBr
(stezenie probki weglowej - 0,033%) nastgpnie prasowano i analizowano za pomoca
spektrometru Nicolet 4700.

Na podstawie analizy termograwimetrycznej, przeprowadzonej w temperaturze
30°C okre$lono pojemnos$¢ adsorpcyjna materiatow. Badania prowadzono pod
ci$nieniem atmosferycznym w termograwimetrze STAR (Mettler Toledo) stosujac
przeptyw CO,20 cm’ min™.

3. OMOWIENIE WYNIKOW

3.1. WLASCIWOSCI STRUKTURALNE MATERIALOW WEGLOWYCH

Monolity krzemionkowe o wymiarach 40x4,5 mm zostaly zastosowane jako
szablon weglowej struktury. Probki weglowe otrzymywano przez nasaczenie
krzemionkowych  matryc  roztworem  zawierajacym  prekursor  wegla.
Procedurg powtarzano kilkukrotnie, do momentu braku dalszej mozliwosci sorpcji
roztworu. Roztwory wypelniajace pory materialu krzemionkowego ulegaly
polimeryzacji tworzac ciagla strukturg pokrywajaca szablon. Po procesie karbonizacji
i usunigciu krzemionki otrzymywano porowate weglowe monolity.
Podczas impregnacji pory nieorganicznego szablonu wypetniane byly prekursorem
wegla, a grubos¢ S$cian szkieletu krzemionkowego definiowata S$rednice porow
w weglowej replice. Srednica mezoporéw w materiale weglowym byla jednak
mniejsza niz wynikaloby to z wlasciwosci materialu odwzorowywanego,
co przypisuje si¢ kurczeniu krzemionki podczas karbonizacji.

Rys. 1. Monolit krzemionkowy i monolity weglowe
Fig. 1. Sillica and carbon monoliths

Whasciwosci strukturalne krzemionkowego monolitu oraz materiatdow weglowych
zbadano za pomoca niskotemperaturowej adsorpcji azotu oraz skaningowej
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mikroskopii elektronowej. Obrazy otrzymane technika SEM pozwolity na obserwacjg
przelotowej struktury.

Zastosowany monolit krzemionkowy, charakteryzowat si¢ hierarchiczna struktura
porow, tworzona przez ciagla strukturg transportowych makroporow o $rednicach
ok. 30 um.

Izoterme adsorpcji i desorpcji azotu materialu krzemionkowego (rys. 2) cechowat
ksztalt typowy dla materialdbw mezoporowatych, z petla histerezy typu HI.
Szybki wzrost adsorpcji azotu, zwiazany z kondensacja kapilarna w porach,
nastgpowal w zakresie ci$nien wzglednych 0,7-0,95, co $wiadczy o wystgpowaniu
poréow o srednicach wigkszych niz 10 nm. Analiza BJH potwierdzita wystgpowanie
bimodalnego rozktadu wielkosci porow, osiagajacego maksima dla $rednic 3 oraz
20 nm (rys. 2).
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Rys. 2. Izoterma adsorpcji/desorpcji azotu (a); rozktad wielkosci mezoporow (b) monolitu
krzemionkowego
Fig. 2. Nitrogen adsorption/desorption isotherm (a) and mesopore size distribution (b) of silica monolith

Zbadano wplyw iloéci warstw na wiasciwosci strukturalne monolitow serii W-g.
Wyniki przedstawiono na rysunku 3 i w tabeli 1. Ksztalt izoterm probek zmienial si¢
regularnie wraz ze zwigkszajaca si¢ iloScia warstw. Petla histerezy przybierata
stopniowo ksztatt klasyfikowany jako typ H2, charakterystyczny dla materiatow
z potaczonymi ze soba porami butelkowymi. Zaobserwowano korelacje pomigdzy
iloscig warstw weglowych a wartoscia ci$nienia wzglednego, przy ktorym nastgpowat
szybki wzrost iloSci adsorbowanego azotu: im wigksza ilos¢ warstw, tym nizsze
ci$nienie, przy ktorym nastgpowata kondensacja kapilarna. Taki przebieg izoterm
$wiadczy o zmniejszaniu si¢ $rednic porow. Analiza krzywych rozktadu wielko$ci
mezoporéw 1 mikroporéw pozwolita stwierdzi¢, ze w materialach wygenerowano
mezopory o Srednicach 7-8 nm oraz mikropory o wielko$ci ok. 1,5 nm.
Wraz ze zwigkszeniem ilo$ci warstw otrzymywano wezszy rozktad wielkosci a ich
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objetos¢ malata, co bylo wynikiem zwigkszenia grubosci szkieletu weglowego.
Objgtos¢ mezoporow w probece W-g5 byla mniejsza o 62% w stosunku do probki
W-gl, podczas gdy objetos¢ mikroporéw zmniejszyta si¢ o 37%.
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Rys. 3. Izotermy adsorpcji/desorpcji azotu (a); rozktad wielko$ci mezoporoéw (b); rozktad wielkosci
mikroporow (c) monolitu W-g dla réznej liczby warstw
Fig. 3. Nitrogen adsorption/desorption isotherms (a), mesopore size distribution (b), micropore size
distribution (c) of W-g monolith of different number of layers

Tabela 1. Parametry strukturalne probkek serii W-g
Table 1. Structural parameters of W-g samples

Frobka e o) ot i i
W-gl 1483 2,66 0,65 4,73 1,55
W-g2 1446 2,07 0,62 7,2 1,51
W-g3 1299 1,58 0,55 7,0 1,48
W-g4 1133 1,32 0,47 6,8 1,47
W-g5 966 0,99 0,47 6,8 1,44

Powierzchnia wlasciwa wszystkich materiatow weglowych byta wigksze niz
materiatu  krzemionkowego, co  wynika z  obecno$ci  mikropordéw.
Wystgpowanie mikroporow jest cecha charakterystyczna materiatow weglowych,
zwlaszcza syntezowanych za pomoca prekursorow, ktorych czasteczki sa ze soba
luzno zwiazane, takich jak sacharoza czy glukoza [3].

W pracy poréwnano wilasciwosci materialtdow otrzymanych przez zastosowanie
roznych prekursorow wegla: monosacharydu (glukozy), zwiazkow aromatycznych
(rezorcyny) oraz zwiazkoéw aromatycznych zawierajacych azot (melaminy) (tabela 2).
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Tabela 2. Parametry strukturalne monolitow

Table 2. Structural parameters of monoliths

Nazwa prébd | g o) o i i
M 338 1,24 - 2,5;21 -
W-g5 966 0,99 0,4 7 1,4
Wor 705 0,38 0,25 4; ~20 1,2
W-m 636 1,1 0,26 4;9;20 1,4
Izotermy weglowych monolitow W-g oraz W-m naleza do typu IV.

Ksztalt izotermy oraz niewielka, plaska petla histerezy monolitu W-r, wskazuja,
ze material jest mikroporowaty. Z kolei petla histerezy typu H1 otrzymana dla
materiatu W-m jest charakterystyczna dla porow o ksztalcie cylindrycznym.
Na rys. 4b przedstawiano rozktady wielko$ci mezoporéw. Stwierdzono, ze w probce
W-m wystgpowaly pory w szerokim zakresie wielko$ci, a ich catkowita objetos¢
wynosita 1,1 ecm’g”, natomiast objeto$é zaadsorbowanego azotu w porach probki W-r
byta niewielka i wynosita 0,38 cm’g™ .
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Rys. 4. Izotermy adsorpcji/desorpcji azotu (a); rozktad wielko$ci mezoporow (b), rozktad wielkosci
mikroporéw (c) monolitdéw weglowych
Fig. 4. Adsorption/desorption isotherms (a), mesopore size distribution (b), micropore size distribution (c)
of carbon monoliths

Materiaty otrzymane przez zastosowanie prekursorow o duzej liczbie pierscieni
aromatycznych (W-m i W-r) charakteryzowaly si¢ mniejsza objgtoscia mikroporow
oraz mniejsza powierzchnia wilasciwa. Taka zalezno$¢ mozna przypisa¢ trwatosci
wigzan nienasyconych pomigdzy atomami wegla w tych pierdcieniach, ktora z kolei
determinuje proces formowania si¢ mikroporéw podczas karbonizacji [29].
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Zauwazono, ze materialy weglowe otrzymywane za pomoca prekursorow
z pier§cieniami aromatycznymi cechowala lepsza stabilno§¢ mechaniczna niz
te otrzymane z glukozy. Nalezy jednak podkresli¢, ze wszystkie monolity wykazywaty
dobra stabilnos¢. Wyjatek stanowit monolit W-gl po pierwszym cyklu polimeryzacji
i usunigciu szkieletu krzemionkowego. Pokrycie matrycy prekursorem wegla w tym
wypadku okazato si¢ niewystraczajace. Stabilno§¢ mechaniczng uzyskano w kolejnych
etapach preparatyki. Zauwazono skurczenie si¢ materialow po karbonizacji o 4-9%.

Obraz SEM (rys. 5) uzyskany dla materiatu weglowego W-g5 pozwala stwierdzic,
ze jego struktura w skali makro pozostata przeptywowa. Mozna jednak oczekiwac,
ze $rednica makroporéw ulegtaby zmniejszeniu podczas budowania kolejnych warstw
na $ciankach tworzacych te pory.

B

Rys. 5. Obraz SEM monolitu krzemionkowego (a) oraz W-g (b)
Fig. 5. SEM image of silica (a) and W-g monolith (b)

3.2. WEASCIWOSCI FIZYKOCHEMICZNE

Widmo FTIR, uzyskane dla przyktadowej probki W-g przedstawiono na rys. 6.
Pasma charakterystyczne dla materiatow weglowych, przypisywane ruchom stycznym
(tangential motions) wiazan C-C w szkielecie, sa wyraznie widoczne dla liczby
falowej 1100 cm”. Ponadto, mozna zaobserwowaé pasmo przy 1250 cm’,
odpowiadajace za rozciagajace drgania wiazan C-O. Drganiom rozciagajacym grup
hydroksylowych —OH odpowiada pasmo przy ok. 3500 cm™, natomiast zginajacym
przy ok. 1620 cm™. Piki dla liczb falowych 2900 ecm™ i 2800 cm™ sa z kolei
odpowiedzialne za wystgpowanie symetrycznych i asymetrycznych drgan
rozciagajacych wiazan C-H w grupie metylenowej. Absorbcja dla 1420 cm™ jest
wynikiem wyst¢gpowania drgan zginajacych grupy C-H [30]. Uzyskane widmo bardzo
dobrze koreluje z widmem czystej glukozy.
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Rys. 6 Widmo FTIR probki W-g5
Fig. 6. FTIR spectrum of W-g5 sample

3.3. WEASCIWOSCI SORPCYINE

Otrzymane materialy badano pod katem mozliwosci ich wykorzystania jako
adsorbenty CO,. Adsorpcje prowadzono w 30°C. Wyniki przedstawiono w tabeli 3.
Przed procesem probke ogrzewano w atmosferze azotu w temperaturze 100°C celu
usunigcia zaadsorbowanych gazow i pary wodnej z powietrza.

Tabela 3. Pojemnos¢ sorpcyjna monolitéw weglowych
Table 3. Sorption capacity of carbon monoliths

Nazwa Udziat mikroporéw Pojemnos$¢ sorpcyjna Stezenie powierzchniowe
probki [%] [mmol-g'] [mmolCO,m™]
M - 0 0
W-g 29 1,05 1,1-10°
W-r 40 1,15 1,6:10°
W-m 17 0,78 1,3:10°

Najwigksza pojemno$¢ sorpcyjna wykazywal monolit W-r. Nie zauwazono
bezposredniej korelacji pomigdzy wielkoscia powierzchni wlasciwej oraz objetoscia
poréw w probkach a wilasciwosciami sorpcyjnymi. Jednak biorac pod uwage
procentowy udzial mikroporow w materiatach mozna zaobserwowaé silny zwiazek
pomigdzy ilo$cia zaadsorbowanego ditlenku wegla a mikroporowato$cia monolitow.
Te prawidlowos¢ potwierdzity badania przeprowadzone dla probki W-g przy roznej
ilosci warstw. Wyniki zestawione w tabeli 4 pozwolily stwierdzié, Zze utworzenie
kolejnych warstw sprzyja zwigkszeniu udzialu objgtosci mikroporéw w catkowitej
objetosci porow, a tym samym wielkosci adsorpcji.
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Tabela 4. Pojemnos¢ sorpcyjna monolitow serii W-g
Table 4. Sorption capacity of W-g monoliths

Prébka Udziat r;i/l;]roporc’)w Pojen[mmcr)ls;i ls.ig)?l[]cyjna
W-gl 20 0,71
W-g2 23 0,72
W-g3 25 0,79
W-g4 26 0,81
W-g5 32 1,05

Pojemnos¢ sorpcyjna monolitow odniesiono do jednostki powierzchni adsorbentu
(tabela 3). Uzyskane wyniki pokazuja zdecydowanie lepsze wiasciwosci sorpcyjne
monolitéw otrzymanych z prekursorow weglowych posiadajacych w swojej strukturze
wigzania podwojne (m). Tak syntetyzowane materiaty charakteryzuja si¢ z reguly
wigksza zasadowoscia, co sprzyja sorpcji CO,. Na wilasciwosci adsorpcyjne probki
W-m, korzystny wptyw mogt rowniez wywiera¢ azot, ktory wystegpowal w melaminie
- jednym ze sktadnikéw mieszaniny syntezowe;.

3.4. STABILNOSC TERMICZNA

Badania stabilnosci termicznej przeprowadzono metoda termograwimetryczng
(rys. 7) dla probki W-g5. Probke ogrzewano w przeptywie powietrza do temperatury
800°C. Ponizej 150°C obserwowano ubytek masy zwiazany z desorpcja pary wodnej
znajdujacej si¢ w porach materiatu. Wykazano, ze monolit zachowuje stabilno$¢ do
temperatury 360°C. Masa probki po analizie wskazuje bardzo dobre usunigcie matrycy
krzemionkowej; w probce pozostato ok. 1% SiO,.
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Rys. 7. Zalezno$¢ ubytku masy od temeratury dla monolitu W-g5
Fig. 7. Mass loss vs. temperature for W-g5 monolith
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WNIOSKI

e Prekursory o odmiennych wlasciwos$ciach chemicznych pozwolily na
otrzymanie  monolitow  weglowych o  satysfakcjonujacej  stabilnosci
mechanicznej itermicznej, wlasciwosciach przeplywowych 1 korzystnych
parametrach strukturalnych.

o Wilasciwosci  sorpcyjne silnie zalezaly od parametréow  strukturalnych,
szczegolnie od stosunku objetosci mikroporow do objetosci porow w materiale.

e Wykazano zalezno$¢ pomigdzy  zastosowanym  prekursorem  wegla
a wlasciwosciami sorpcyjnymi otrzymanych monolitéw, wskazujac na korzystne
dziatanie azotu, obecnego w prekursorze (monolit W-m) oraz na zasadowos¢
probek, otrzymanych z prekursorow zawierajacych grupy aromatyczne
(W-m, W-r).

o Wielko$¢ powierzchni wiasciwej, objetos¢ poréw i1 rozmiar porow zalezaty
odwrotnie proporcjonalnie od iloSci warstw weglowych tworzacych monolit.

OZNACZENIA - SYMBOLS

V —objetosé porow, cm’-g!
pore volume
S — powierzchnia wlasciwa wyznaczona z rOwnania Dubinina-Astakhova
surface area from Dubinin-Astakhov equation, m*g’!
d — $rednica poréw, nm
pore diameter
INDEKSY DOLNE I GORNE — SUBSCRIPTS AND SUPERSCRIPTS
mezo — mezopory
mesopores
mikro — mikropory
micropores
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AGNIESZKA CIEMIEGA, JANUSZ J. MALINOWSKI, JULITA MROWIEC-BIALON, KATARZYNA MARESZ

CARBON MONOLITHS AS CO, SORBENTS

The synthesis of carbon materials with an ordered pore structure is one of the important research
areas of material chemistry. The high specific surface area, large pore volume, ordered structure, which
can be easily modified at the stage of synthesis, combined with the thermal, chemical and mechanical
stability attract carbon materials for applications in adsorption, including sorption of heavy metals, carbon
dioxide, and catalysis, energy storage. The potential application of mesoporous carbon materials in
biotechnology, adsorption of biomolecules and enzymatic catalysis is of great interest.

Nanoporous carbon materials can be obtained in the form of powder, fibers, tubes, rods or monoliths.
There are two main synthesis methods of mesoporous carbon materials, i.e. hard templating and soft
templating approaches. In the first one, an inorganic matrix with an ordered pore structure, is impregnated
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with a carbon precursor (e.g. glucose, sucrose, xylose, furfuryl alcohol, croton alcohol, phenolic resins,
etc.), then it is carbonized, and in the final stage, the silica template is removed. The resulting carbon
material is to some extent an inverse replica of the original inorganic matrix.

In recent years, the interest in synthesis of porous carbon monoliths, that can be used as adsorbents or
catalyst supports, increased. The studies are focused on carbon materials with a hierarchical, meso/
macroporous pore structure. The synthesis of these materials is usually carried out by the hard templating
method with the use of silica monoliths as nanostructure templates.

The paper presents the results on carbon monolithic materials fabricated by nanocasting method.

The influence of the type of precursor on the structural properties of materials was investigated and the
possibilities of their use in adsorption of carbon dioxide were tested.
It was shown that precursors with different chemical properties allow to obtain carbon monoliths with
good mechanical and thermal stability, flow properties and favorable structural parameters.
The sorption properties strongly depended on the structural parameters, especially on the micropore
content in the material. The relationship between carbon precursor and the sorption properties of
monoliths was demonstrated, indicating the beneficial effect of nitrogen present in the precursor and the
basicity of samples synthesized from precursors containing aromatic groups. The specific surface area,
pore volume and pore size were inversely related to the number of carbon layers forming a monolith.
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